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5 Verfahren und Vorrichtung zur grofitechnischen 
Durchfuhrung exothermer und endothermer Pro- 
zesse in einem Behalter 



10 

Patentanspriiche 

^V^Verfahren zur groStechnischen DurchfUhrung exothermer 
und endothermer Prozesse in einem Behalter durch indi- 

15 rekte KUhlung oder ErwSrmung mit Hilfe eines Kiihl- oder 
Heizmediums , welches durch einen zwischen der Wand des 
Behalters und einer darauf angebrachten WSrmetauschflache 
gebildeten Raum hindurchgefUhrt wird, dadurch gekenn- 
zeichnet . dafl die WarmetauschflSche auf der Innenwand 

20 des Behalters angebracht ist. 

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dafl 
der Druck des Ktthl- oder Heizmediums in dem Raum zwischen 
der Wand des Behalters und der darauf angebrachten foSrme- 

25 tauschf lache dem Druck innerhalb des Behalters stetig 
angepaflt wird. 

3) Vorrichtung zur DurchfUhrung des V rfahrens nach Anspruch 
1 oder 2, bestehend aus einem mit StromstSrblechen ver- 
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sehenen BehSLlter, in welchem sich mindestens ein mehr- 
fliigeliges Rilhrwerk befindet, und auf dessen Wand 
WMrmetauschkonstruktionen angeordnet sind, dadurch 
gekennzeichnet . daB die WSrmetauschkonstruktionen (4) 
auf der Innenwand des Behaiters (1) angeordnet sind. 

4) Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet . 
dafl als WSrmetauschkonstruktion (4) eine Halbrohr- 
schlange dient. 

5) Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet , 
daB die Halbrohrschlange eng gewickelt ist. 

6) Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet . 
daB die WSrmetauschkonstruktion (4) wellblechartig 
ausgebildet ist. 

7) Vorrichtung nach Anspruch 3* dadurch gekennzeichnet . 
dafl als WMrmetauschkonstruktion (4) KaneLle aus Win- 
kelprofilen dienen. 

8) Vorrichtung nach einem der Ansprilche 3 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet . dafl die WSrmetauschkonstruktionen (4) 
aufgeschveiflt sind. 

9) Anwendung des Verfahrens nach den Ansprilche n 1 und 2 
zur Zufiihrung der Aufheizenergie und/oder zur Abfiihrung 
der ReaktionswSrme bei der Polymerisation von Monomeren, 
insbesondere bei der Suspensions-Polymerisation von 
Vinylchlorid. 
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Verfahren und Vorrichtung zur groBtechnischen 
Durchftihrung exothermer und endothermer Pro- 
zesse in einem BehSlter 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur grofl- 
technischen Durchftihrung exothermer und endothermer Prozesse 
in einem BehSlter durch indirekte Kuhlung oder ErwSrmung mit 
Hilfe eines Ktihl- oder Heizmediums, welches durch einen 
zwischen der Wand des Behklters und einer darauf angebrach- 
ten WarmetauschflSche gebildeten Raum hindurchgeftihrt wird, 
eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens sowie de 
Anwendung dieses Verfahrens zur Zufiihrung der Aufheizenergie 
und/oder zur Abfiihrung der Reaktionswarme bei der Polymeri- 
sation von Monmeren, insbesondere bei der Suspensions-Poly- 
merisation von Vinylchlorid. 

Es ist bekannt, zur Warmezu- und -abfuhr und gegebenenfalls 
gleichzeitigen Durchmischung chemisch miteinander reagie- 
render FlUssigkeiten oder Feststoffpartikel temperierte 
Kessel zu verwenden, wobei diese Kessel insbesondere bei 
Krustenbildung bequeme ReinigungsmSglichkeiten bieten. Die 
Kessel kSnnen durch einen auflen angebrachten Mantel gektihlt 
oder beheizt werden, wobei der WMrmetibergang urn ein Mehr- 
faches verb e s so rt w e rden kann, w e nn d e r K e ssel mil einem 
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Rtihrwerk versehen 1st. Dabei kann der Kessel als Mantel 
beispielsweise aufgeschweiBte Halbrohrschlangen Oder 
Winkelprofile aufweisen ("Ullmanns EncyklopSdie der 
technischen Chemie", 4. Auflage, Band 2, 1972, Seiten 
5 439 land 440). 

Zur Durchftihrung von Polymerisationen, b6ispielsweise 
Suspensions- oder Massepolymerisationen, in Groflansatzen 
werden Autoklaven verwendet, wobei die Temperatur im 
10 Autoklav durch Abfuhr der Polymerisationswarme konstant 
auf einem optimalen ¥ert gehalten wird. Die Warmeabfuhr 
erfolgt dabei durch die Vand des Autoklaven, welcher 
einen von einem KUhlmedium durchstrSmten Doppelmantel 
aufweist (DE-AS 2 038 363, DE-PS 2 032 700), 
15 Nachteilig 1st insbesondere die Erwarmung oder KUhlung 
eines groflen Behalters durch seine Wand, well bei ihm 
das Verhaitnis von Wandfiache zu Behaitervolumen be- 
sonders ungilnstig ist, woraus ein pro Zeit- und Volu- 
meneinheit geringer spezifischer Durchsatz resultiert. 
20 Hinzu kommt, dafl die Wandstarke bei BehSltem mit zu- 
nehmender Grofle, insbesondere bei Druckbehaitern, 
Uberproportional erhoht werden mufi, wodurch der auf die 
Fiacheneinheit bezogene Warmedurchgang zusatalich ver- 
schlechtert wird. Man kann zwar die Warmetauschfiache 
25 durch den Einbau von Ktihlschlangen, Ktihlfingern oder 
Ktihlplatten tiber die Fiache des Behaitermantels hinaus 
vergroflern. Jedoch werden einerseits durch solche Ein- 
bauten, welche in der Regel technisch komplizierte 
Konstruktionen darstellen, die Rtihr- und Stromungsver- 
30 haitnisse im Behaiter ungtlnstig beeinfluBt und andeer- 
seits ist eine Reinigung eines mit Einbauten versehenen 
BeMlters, welche bei der Durchftihrung von Anbackungen 
hervorrufenden Prozessen, beispielsweise Polymerisationen, 
haufig erfolgen muS, in dr Regel erst nach Ausbau der 
35 Einbauten mSglich. Ein weiterer Nachteil sind schlieS- 
lieh-die b ei Ei nbaut en ste t s auf tr e le nden strctoungStoten 
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Ecken, an denen bevorzugt Anbackungen auftreten, welche 
den WMrmettbergang verschlechtem und insbesondere bei 
Polymerisationen durch Eintragen von BruchstUcken in 
das erzeugte Produkt dessen Qualitat herabsetzen. 

5 

Es 1st daher Auf gabe der vorliegenden Erf indung, ein Ver- 
fahren zur grofltechnischen Durchftihrung exothermer und 
endothermer Prozesse in einem BehSlter anzugeben, wobei 
der Raum zwischen der Wand des Behalters und einer dar- 

10 auf angebrachten W&rmetauschflache von einem fltissigen 
Medium zum Entzug Oder zur tlbertragung von WSrme aus 
Oder in den Behalterinhalt durchstrSmt wird, bei wel- 
chen die dem Behalterinhalt zugewandte temperierte 
FlSche vergrSflert ist. Das wird erfindungsgemSB dadueh 

15 erreicht, daB die Warmetauschflelche auf der Innenwand 
des BehSlters angebracht ist. 

Welterhin kann beim Verf ahren gemSB der Erf indung auch 
der Druck des KUhl- oder Heizmediums in dem Raum zwi - 

20 schen der Wand des Behalters und der darauf angebrachten 
WarmetauschflSche dem Druck innerhalb des Behalters 
stetig angepaflt werden. In diesem Fall kann- die Wand- 
st&rke der WarmetauschflSche auch bei hohen Drucken 
innerhalb des BehSlters klein und damit der warme- 

25 durchgangswiderstand niedrig gehalten werden. 

Bei dem beim Verf ahren gemMB der Erf indung verwendeten 
BehSlter ist die WarmeaustauschflSche bis zu 57 Jfi grQBer 
als bei einer glatten BehSlterwand. DarUberhinaus werden 
30 dabei der WSrmetransport durch die Wand durch die auf- 
tretenden gtinstigen StromungsverhSltnisse geffc'rdert und 
gleichzeltig eventuelle Feststoffanbackungen an der 
Wand unterdrttckt. 
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EIne Vorrichtung zur Durchftihrung des erfindungsgemaflen 
Verfahrens, welche aus einem mit Stromstorblechen ver- 
sehenen Behalter besteht, in dem sich mindestens ein 
mehrflttgeliges Riihrwerk befindet und auf dessen Wand 
warmetauschkonstruktionen angeordnet sind, kann dadurch 
gekennzeichnet "sein, daB die Warmetauschkonstruktionen 
auf der Innenwand des Behaiters angeordnet sind. 

Die genannte Vorrichtung kann wahlweise auch noch dadurch 
ausgestaltet sein, dafl 

a) als warmetauschkonstruktion eine Halbrohrschlange 
dient, 

b) die Halbrohrschlange eng gewickelt ist, 

c) die Warmetauschkonstruktion wellblechartig ausge- 
bildet ist, 

d) als Warmetauschkonstruktion Kanaie aus Winkel- 
profilen dienen, 

e) die Warmetauschkonstniktionen aufgeschweiflt sind. 

Bei der genannten Vorrichtung kann die Wandstarke der 
Warmetauschkonstruktionen kleiner gewahlt werden, da 
die Wand des Behaiters fttr mechanische Stabilisierung 
sorgt. Dadurch wird der Warmedurchgang deutlich ver- 
bessert. In diesem Zusammenhang sei darauf hingewiesen, 
dafl Behalter, welche einem Druck von beispielsweise 17 
bar standhalten sollen, mit steigendem Volumen eine 
grSSere Wandstarke (25 m 3 : 17 mm; 100 m 3 : 25 mm; 
200 rxP : 38 mm) aufweisen mlissen, wahrend die Warme- 
tauschkonstruktion bei der Vorrichtung zur DurchfUhrung 
des erfindungsgemaflen Veffahrens in alien Fallen nur 
eine Wandstarke von etwa 3 mm erfordert. In der beige- 
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fttgten graphischen Darstellung 1st die Ubertragbare 
WSrmeleistung fur BehMlter verschiedener GrSBe wieder- 
gegeben; und zwar gilt Kurve 1 fiir BehSlter nach dem 
Stand der Technik und Kurve 2 fUr Vorrichtungen zur 
Durchfiihrung des erfindungsgemSBen Verfahrens. 

Der BehSlter der erfindungsgemSBen Vorrichtung enthSlt 
keine strBmurigstoten Ecken und ist manuell Oder mit Hilf e 
von Hochdruckwasser leicht zu reinigen, ohne daB vorher 
im BehSlterinnern Demontagen durchgefihrt werden mtissen. 

Wendet man das erfindungsgemSfle Verfahren auf die Poly- 
merisation von Monomeren an, so kann die Aufheizzeit bei 
gleicher Temperatur des Heizmediums verktirzt bzw. in 
gleicher Zeit bei niedrigerer Temperatur des Heizmediums 
aufgeheizt werden. Bei der diskontinuierlichen Durch- 
ftihrung des Suspensions-Polymerisationsprozesses zur 
Herstellung von Polyvinylchlorid wird dadurch die An- 
backung von Polymerisat an der Wand verringert und damit 
die Qualitat des Produktes verbessert (Verringerung der 
Zahl der sog. Stippen). 

In der Zeichnung ist eine Vorrichtung zur Durchftihrung des 
erfindungsgemSBen Verfahrens schematisch und teilweise 
im Schnitt dargestellt. 

Im zylindrischen BehSlter 1 sind mehrere StromstSrbleche 3 
angebracht. Im unteren Bereich des Behfilters 1 befindet 
sich ein mehrfltlgeliges RUhrwerk 2, dessen Welle den 
Boden des BehSlters 1 durchdringt. Im vertikalen Be- 
reich des BehHlters 1 ist als seine Wfirmetauschkonstruk- 
tion 4 eine eng gewickelte Halbrohrschlange aufgeschweiBt, 
durch welche mit Hilfe eines Eintrittsstutzens 5 und eines 
Austrittsstutzens 6 Heiz- bzw. KUhlmedium hindurchleitbar 
ist. 
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Die mit dem erfindungsgemafien Verfahren erreichbaren 
Vorteile werden anhand der folgenden Beispiele dargelegt. 



5 Beispiel 1 (Stand der Technik) 

Ein fUr einen Druck von 17 bar ausgelegter, stehend an- 
geordneter, 25 m 3 fassender, mit einem Riihrwerk ver- 
sehender, zylindrischer Behaiter, auf dessen AuBenwand 

10 eine Halbrohrschlange aufgeschweiBt ist (vergl. "Ull- 
manns EncyklopSdie der technischen Chemie", 4. Auflage, 
Band 2, Seite 439, Abb. 16 D), wurde mit 24 m 3 Wasser 
von 20° C gefiillt. Nach Einschalten des RUhrers wurde 
durch-die Halbrohrschlange HeiBwasser (95° C) hin- 

15 durchgeleitet xind die Aufheizzeit, bis das im Behaiter 
befindliche Wasser eine Temperatur von 55° C aufVies, 
zu 36 Minuten ermittelt. Die pro Zeiteinheit zuge- 
fiihrte Warmemenge betrug 1,63 x 10^ kW. 

20 

Beispiel 2 (Stand der Technik) 

In den im Beispiel 1 verwendeten BehSlter wurden 24 nr 5 
Wasser von 55° C vorgelegt. Nach Einschalten des Riihrers 
25 wurde Wasser von 20° C durch die Halbrohrschlange geftthrt 
und stlindlich 1400 kg Sattdampf (120° C) in den Behaiter 
eingeleitet, wodurch das im BehSlter befindliche Wasser 
konstant auf 55° C gehalten wurde. Die pro Zeiteinheit 
abgeftthrte WSrmemenge betrug 0,962 x 10* 5 kYL 

30 

Beispiel 3 (erfindungsgemafl) 

Ein fUr inen Druck von 17 bar ausg legt r» steh nd an- 
35 geordneter, 25 m^ fass nder, mit einem Rtlhrw rk ver- 
sehener , zylindrisch r Behaiter, auf d ssen Innenwand 
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ine Halbrohrschlange von 3 mm WandstSrke aufgeschweiflt 
1st, wurde mit 24 m 3 Wasser von 20° C gefiillt. Nach 
Einschalten des Rtihrers wurde durch die Halbrohrschlange 
HeiBwasser (95° C) hindurchgeleitet und die Aufheizzeit, 
bis das im BehSlter befindliche Wasser eine Temperdur 
von 55° C aufwies, zu 20 Minuten ermittelt. Die pro 
Zeiteinheit zugeftihrte WSrmemenge betrug 2,97 x TO 3 kW; 
d. h. 182 % der WSrmemenge, welche nach dem Stand der 
Technik (vergl. Beispiel 1) zufiihrbar ist. 



Beispiel 4 (erfindungsgemSfl) 

In den im Beispiel 3 verwendeten BehSlter wurden 24 m 3 
Wasser von 55° C vorgelegt. Nach Einschalten des Rtihrers 
wurden Wasser von 20° C durch die Halbrohrschlange ge- 
fUhrt und stiindlich 2480 kg Sattdampf (120° C) in den 
BehSlter eingeleitet, wodurch das im BehSlter befind- 
liche Wasser konstant auf 55° C gehalten wurde. Die pro 
Zeiteinheit abgefUhrte WSrmemenge betrug 1,70 x 10 3 kW; 
d. h. 177 % der WSrmemenge, welche nach dem Stand der 
Technik (vergL Beispiel 2) abftihrbar ist. 



Beispiel 5 (Stand der Technik) 

In den im Beispiel 1 verwendeten BehSlter wurden nach 
Einschalten des Rtihrers folgende Substanzen eingeftillt: 

13800 kg entmineralisiertes Wasser 

3,1 kg teilverseiftes Polyvinylacetat 
2,6 kg Hydroxypropylmethylcellulose 
15 kg Sorbitanmonolaurat 

Nach VerdrSngen der Luft durch Evakuieren wurden 8300 kg ' 

IS, ^ 0rid usul 5 k8 Bis -( 2 - a thylhexyl)peroxidcarbonat 
lo5J6ig; zugegeben. Durch Durchleiten von Heiflwasser (95° c) 
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durch die Halbrohrschlange wurde der BehSlterinhalt in 
29 Minuten auf 55° C, die Reaktionstemperatur, erwSrmt. 
Nach Erreichen der Reaktionstemperatur wurde Wasser von 
20° C so durch die Halbrohrschlange gefilhrt, dafl diese 
5 Temperatur konstant gehalten wurde. 

Nach beendeter Polymerisation wurde der Behalter entspannt, 
die Suspension durch Strippen mit tfasserdampf vom restlichen 
Vinylchlorid befreit und das Polyvinylchlorid aus der Suspen- 
10 sion abgeschleudert. Es wurden je Stunde 995 kg Polyvinyl- 
chlorid erzeugt, 

Zur Qualitatsbeurteilung des erzeugten Polyvinylchlorids 
wurden durchgef iihrt : 

a) Bestimmung des K-Wertes (nach DIN 53 726, Ausgabe ' 
Juni 1961) : 70 

b) Bestimmung des Schttttgewichtes: 470 g/cm^ 

c) Ausfiihrung des sog. Stippentestes. Hierzu wurde ein 
Walzfell von 0,2 mm StSrke hergestellt, wozu das Pro- 
dukt 15 min bei 140° C gewalzt wurde. Durch AuszShlen 
von Je 100 cm 2 Folie wurde als Mittel aus 5 Auszfihlungen 
die Zahl der Stippen zu 12 ermittelt. 

25 

Der Behalter wurde schliefllich mit Hochdruckwasser von 250 
bar gereinigt. Das Reinigungswasser wurde filtriert und 
ca. 0,5 kg Fests toff ant eile ermittelt, welche von den Wand- 
verkrustungen des Behalters herruhran. 



15 



20 
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Beispiel 6 (erfindungsgemafl) 



In den im Beispiel 3 verwendeten BehSlter wurden die im 
Beispiel 5 genannten vier Substanzen unter Rtihren einge- 
ftihrt. Nach Verdrangen der Luft durch Evakuieren wurden 
8300 kg Vinylchlorid und 6,1 kg Bis-(2-Sthylhexyl)per- 
oxidicarbonat (65 #ig) zugegeben, Durch Durch- 
leiten von HeiBwasser (95° C) durch die Halbrohrschlange 
wurde der BehSlterinhalt in 14 Minuten auf 55° C, die 
Reaktionstemperatur, erwSrmt. Nach Erreichen der Reaktions- 
temperatur wurde Wasser von 20° C so durch die Halbrohr- 
schlange gefiihrt, daS diese Temperatur konstant gehalten 
wurde. 

Nach beendeter Polymerisation wurde, wie in Beispiel 5 an- 
gegeben, weiterverfahren. Dabei wurden Je Stunde 1250 kg 
Polyvinylchlorid, d. h. 126 % in Bezug auf den Stand der 
Technik (vergl. Beispiel 5), erzeugt. Im Reinigungswasser 
wurden 0,2 kg Feststoffanteile ermittelt, welche von den 
Wandverkrustugen des BehSlters herrtihren. 

Zur Qualitatsbeurteilung des erzeugten Polyvinylchlorids 
wurden die Tests wie in Beispiel 5 durchgeftihrt: 

a) K-Wert: 70 

b) Schttttgewicht: 475 g/cm 3 

c) 5 Stippen Je 100 cm 2 Folie 
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